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INTRODUÇÃO

E mulsões são sistemas heterogêneos, termodinami-
camente instáveis, formados pela associação de

substâncias lipofílicas com hidrofílicas através dos agen-
tes de tensão superficial, onde uma das fases fica des-
continuada e dispersa em gotículas, envolvidas pelos
agentes tensoativos emulsificantes, responsáveis pela
estabilidade física e a manutenção da dispersão entre
essas fases. Nesses sistemas, quando há predominân-
cia da fase aquosa, são denominados emulsões O/A
(óleo em água) e quando predomina a oleosa, são de-
nominados emulsões A/O (água em óleo) (Barata, 2002).
As emulsões tipo O/A são mais utilizadas devido ao
seu aspecto menos oleoso, mais agradável tanto para
aplicação tópica (loções, leites e cremes) quanto à ad-
ministração por via oral (emulsões farmacêuticas) (Ri-
beiro, 2002; Prista et al., 2003).

As unidades estruturais das emulsões são as mice-
las, que são formadas pela dispersão em gotículas da
fase de menor proporção, as quais são envolvidas por

uma camada de agente emulsificante, com sua parte
da molécula de mesma característica de solubilidade
voltada para a gotícula. Desse modo, no interior das
micelas encontra-se a fase interna dispersa de modo
descontínuo, isto é, gotículas fracionadas e separadas
entre si e em relação à fase externa de maior propor-
ção. Quando essas micelas apresentam-se com diâme-
tro médio uniforme e distância intermicelar regular (sis-
temas monodispersos) as formulações apresentam maior
estabilidade, e quando as micelas apresentam-se em
tamanhos e distâncias pouco regulares (sistemas poli-
dispersos) ocorre menor estabilidade devido à tendên-
cia de separação das fases (Voigt, 1982).

A fase oleosa das emulsões O/A é constituída pe-
los elementos graxos da formulação, podendo conter
óleos de origem vegetal, animal, mineral ou sintética,
como óleos vegetais brasileiros, lanolina, vaselina e
silicone, respectivamente. Nessa fase também são in-
corporados os princípios ativos lipossolúveis, além de
agentes emolientes não oclusivos como os ésteres (ole-
ato de decila ou Cetiol®  V). Os óleos vegetais têm
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tido sua utilização destacada em função de proprie-
dades como baixa viscosidade e baixa massa molecu-
lar, que os torna menos oclusivos que os óleos mine-
rais, com  boa penetração epidérmica para transporte
de agentes terapêuticos; compatibilidade com a pele
e fornecimento de nutrientes como os tocoferóis, caro-
tenóides e ácidos graxos essenciais (Silva & Soares,
1996).

Na fase aquosa são dissolvidos componentes hidros-
solúveis como umectantes, emulsificantes, princípios
ativos, conservantes, corantes, etc. Os agentes emulsi-
ficantes são substâncias que atuam sobre a tensão su-
perficial e interfacial dos líquidos, facilitando a obten-
ção e estabilização das emulsões com grande influên-
cia na definição das propriedades e manutenção da
estabilidade dos sistemas emulsionados. Os agentes
emulsificantes são substâncias anfifílicas caracteriza-
das por apresentarem duas regiões distintas em sua
estrutura química, chamadas de região hidrofílica, que
pode ser aniônica, catiônica ou não-iônica, e região
hidrofóbica, que são cadeias hidrocarbônicas satura-
das ou insaturadas, anéis aromáticos ou heterociclicos
(Florence & Attwood, 2003). Nessa fase ainda podem
ser incluídos agentes geleificantes, como hidroxietil-
celulose (HEC) ou polímero carboxi-vinílico (PCV),
comercializados com as respectivas denominações:
Natrosol® e Carbopol® 940. A finalidade desses agen-
tes é promover maior estabilidade das micelas, evitan-
do a coalescência, floculação, ou seja, separação de
fases.

De maneira geral, os agentes emulsificantes podem
ser formados a partir dos mesmos álcoois e ácidos gra-
xos utilizados como agentes de consistência da fase

das formas de avaliação da qualidade de um produto
cosmético pode ser obtida através do estudo de estabi-
lidade, que determina o período de tempo que este
pode ser considerado �estável�, ou seja, capaz de man-
ter-se com as mesmas características às quais foi de-
senvolvido (Brasil , 2005).

A estabilidade de uma formulação é determinada
pelo espaço de tempo em que o mesmo, em sua em-
balagem específica, mantém suas características físi-
cas, químicas, microbiológicas, terapêuticas e toxi-
cológicas, dentro de limites especificados. Condições
forçadas de armazenamento são utilizadas com o pro-
pósito de monitorar as reações de degradação e pre-
ver o prazo de validade (Stuizer et al ., 2005). No
Brasil, a Agência Nacional de Vigilância Sanitária
(ANVISA) publicou a  Resolução  RE n° 1, de 29 de
julho de 2005 estabelecendo o Guia para Realização
de Estudos de Estabilidade (Brasil , 2005) fornecen-
do bases e diretrizes para planejamento de estudos
de estabilidade.

Visando avaliar a ação de diferentes agentes de con-
sistência da fase aquosa foram realizados estudos de
estabilidade fisico-química de emulsões O/A como for-
ma de seleção de formulações de emulsões.

MATERIAL E MÉTODOS

Material
Todas as matérias-primas utilizadas para a fabrica-

ção das emulsões foram de grau farmacêutico empre-
gando-se substâncias e proporções conforme indicado
na Tabela I .

TABELA I
Matérias-primas e porcentagens (%p/p) empregadas nas formulações utilizadas

na triagem dos agentes emulsificantes e de consistência das preparações

     Matéria prima % p/p 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1 0 1 1 1 2 1 3 1 4 1 5 1 6

Álcool ceto-estearilico etoxilado 6 x   x x     x x    

Álcool cetílico 6 x   x x     x x    

Cera Lanette® N 12   x     x x     x x  

Cera Polawax® 12   x            

Cera Polawax® 10               x x

Cera Crodabase® 12     x     x x      

Polímero carboxi-vinílico (Carbopol®) 0,5     x x x      

Hidroxietilcelulose (Natrosol®) 0,8       x   x   x x x x x   x

Metabissulfito de sódio 25% p/v 1           x x  

EDTA 0,2             x   x  

Àcido kójico 1           x x x x  

Òleo de babaçu 25 x x x x x x x x x x x x x x  

Oleato de decila (Cetiol®V) 5 x x x x x x x x x x x x x x  

Vaselina líquida 5 x x x x x x x x x x x x x x  

Óleo mineral 2               x x

Butil-hidroxitolueno 0,05               x x

Essência de camomila 0,3               x x

Extrato de camomila 2               x x

Propilparabeno 0,02 x x x x x x x x x x x x x x x x

Propilenoglicol 5 x x x x x x x x x x x x x x x x

Metilparabeno 0,18 x x x x x x x x x x x x x x x x

Água desionizada q.s.p. 100 x x x x x x x x x x x x x x x x

oleosa. No caso de tensoativos iôni-
cos, álcoois graxos como o ceto-es-
tearílico (ACE) podem sofrer sulfa-
tação e neutralização, formando ten-
soativos aniônicos como o álcool
ceto-estearílico sulfatado (ACES).
Os tensoativos não-iônicos também
podem ser formados a partir desses
mesmos álcoois graxos, através da
reação de polimerização com óxido
de etileno, formando, por exemplo,
o álcool ceto-estearílico etoxilado
(ACEE). Essas matérias-primas são
comercializadas em pré-formulações
que contém agentes de consistên-
cia lipofílicos e tensoativos deriva-
dos de materiais graxos, tais como
a cera Lanette® N, que é tensoativo
aniônico contendo aproximadamen-
te 10% de ACES e ACE, e também
as ceras Crodabase ®e Polawax ®,
ambas de caráter não-iônico, forma-
das a partir de ACEE e ACE. Con-
tudo, os componentes presentes
nessas pré-formulações podem ser
associados no momento da prepa-
ração.

O controle da qualidade do pro-
duto manipulado tem sido objeto de
inúmeras discussões e debates vi-
sando à sua credibilidade, garantin-
do ao consumidor eficácia e segu-
rança (Amaral & Vilela, 2002). Uma
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Métodos

Preparo das amostras
Os cremes foram preparados de maneira corriquei-

ra fundindo a fase oleosa e a fase aquosa a temperatu-
ra de 75ºC sob agitação manual constante, sendo a fase
aquosa vertida sobre a oleosa sob agitação até o resfria-
mento passivo (Zanin et al., 2001; Ferreira et al ., 2002)
de acordo com as Boas Práticas de Manipulação.  As
formulações foram numeradas de 1 a 16 (Tabela I) e
amostras de cerca de 30g armazenadas em potes de
polietileno.

Para padrão de comparação manteve-se uma amos-
tra de cada formulação a temperatura ambiente sob
abrigo de luz direta, calor e umidade.

Avaliação da estabilidade
Os ensaios de estabilidade foram realizados de acor-

do com as diretrizes da Agência Nacional de Vigilân-
cia Sanitária (ANVISA), através do Guia para Realiza-
ção de Estudos de Estabilidade  da RE n°1, de 29 de
julho de 2005 (Brasil , 2005), observando-se os ensaios
preliminares e de estabilidade acelerada.

Ensaios preliminares
Os ensaios preliminares para verificação da esta-

bilidade física dos produtos e triagem das formula-
ções estáveis envolveram centrifugação, estresse tér-
mico e avaliação visual (coloração, homogeneidade
e separação de fases) de acordo com adaptações da
literatura (Silva, 1998; Maia, 2001; Zanin et al.,
2001)., sendo iniciados após 24 horas da manipula-
ção, com as amostras mantidas a temperatura am-
biente.

Centrifugação
Amostra de 5,0g em triplicata  foram submetidas a

centrifugação a 3500 rotações por minuto, durante 15
minutos (Silva, 1998) utilizando-se centrifuga marca
Fanem® modelo Excelsa II 206 MP.

Estresse térmico
Amostras de 5,0g, em triplicata, foram submetidas a

temperaturas que variaram  de 30°C até 60ºC, com ele-
vação da temperatura de 10 em 10 graus com manu-
tenção das amostras por 30 minutos em cada valor. Foi
utilizado o aparelho termostatizado para banho de água
marca Fanem ® modelo BM 100.

Ensaio de estabilidade acelerada
Para o estudo de estabilidade, amostras de 30,0 g

foram armazenadas em estufa marca Fanem ® modelo
Orion 515 à temperatura de 40 ± 2 ºC durante 0, 30,
60, 90 e no máximo 120 dias, e após a avaliação do
aspecto, odor e coloração, aquelas isentas de sinais de
instabilidade foram analisadas quanto ao pH (Maia,
2001; Silva,  1998).

Para análises de pH, as amostras foram preparadas
fazendo-se uma solução aquosa a 10% p/v em água
previamente neutralizada, com posterior aquecimento
a 70°C, resfriamento, filtragem e leitura potenciométri-
ca do filtrado. O pHmetro utilizado foi Analyser® mo-
delo pH 300.

RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os ensaios de estabilidade empregam basicamen-
te condições drásticas capazes de estressar os pro-

dutos interferindo na estabilidade dos mesmos, sen-
do mais empregadas as alterações de temperatura e
a centrifugação, nos chamados ensaios prelimina-
res ou acelerados (Rieger, 1996). Estes ensaios pre-
cisam ser realizados, pois são úteis como um �siste-
ma antecipado de aviso� que pode alertar sobre um
problema em potencial relacionado com a formula-
ção, guiando o técnico durante o desenvolvimento
do produto em menor tempo. Estes estudos não têm
a finalidade de estimar a vida útil do produto, mas
sim de auxiliar na triagem das formulações (Brasil ,
2005).

O procedimento de centrifugação é eficaz na deter-
minação da instabilidade dos produtos emulsificados,
já que a simulação de aumento da força de gravidade
pode promover separação de componentes de diferen-
tes densidades, com nas fases óleo e água. Diversos
valores de rotação e tempo de centrifugação são cita-
dos na literatura (Silva, 1998), entretanto, o uso da ul-
tracentrifugação não é recomendado. Velocidades de
rotação moderadas entre 2000 e 5000rpm, durante cur-
to período são muito úteis para verificar o comporta-
mento das gotículas emulsionadas frente a força da gra-
vidade (Reiger, 1996).

A determinação da estabilidade de emulsões nem
sempre pode ser avaliada através de métodos rápidos
e sensíveis. Assim, é necessário que se acelere a insta-
bilidade submetendo o produto às condições de estres-
se como calor, exposição a luz, variação térmica, entre
outros (Montagner & Corrêa, 2004).

O estresse térmico visa acelerar interações físico-
químicas entre as matérias-primas, com formação ou
destruição de compostos através do aumento de tem-
peratura num reduzido espaço de tempo (Rieger, 1996).

Para as amostras submetidas ao estresse térmico cuja
avaliação visual não indicou sinais de separação de
fases, coalescência, perda de viscosidade alteração da
coloração, liberação de gases, procedeu-se ao ensaio
de estabilidade acelerada.

Estudos de estabilidade fornecem informações que
indicam o grau de estabilidade relativa de um produto
em variadas condições às quais possam estar sujeitos
desde sua fabricação até o término de sua validade. A
faixa de temperatura normalmente empregada varia
entre 37 a 50 ºC (Brasil, 2005). Escolheu-se a tempera-
tura de 40 ± 2ºC, em função de ser uma temperatura
intermediária entre os valores utilizados e também ser
comum aos produtos armazenados em prateleiras em
diversas localidades do Brasil.

As formulações de 1 a 4, isentas de agente geleifi-
cante, apresentaram separação de fases nos primeiros
15 dias à temperatura de 40±2°C. As formulações 5, 7
e 9 contendo agentes geleificantes como o PCV e for-
mulações 6, 8, 10, 11, 12, 13, 14 e 16 contendo HEC,
suportaram maior tempo de armazenamento nessas
condições (acima de 30 dias), indicando vantagem do
uso desses agentes de viscosidade.

As formulações contendo HEC foram as mais está-
veis, e foram reformuladas variando-se a concentração
e tipo dos agentes de consistência e tensoativos da fase
oleosa, sendo utilizados: ACEE e ACE (formulações 6,
11 e 12), Polawax (16), Crodabase  (10) e Lanette N
(8, 13 e 14). Verificou-se maior resistência à tempera-
tura para as formulações contendo Lanette N (8) ou
Polawax (16), suportando tempo armazemanento de
até 60 e 30 dias, respectivamente. Sendo assim, essas
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formulações foram mantidas por até 90 dias de arma-
zenamento (Tabela II).

As formulações 8 e 16 apresentaram estabilidade à
temperatura ambiente em todo o experimento servindo
como padrão de comparação. As alterações desenvol-
vidas durante o experimento após 90 e 60 dias, respec-
tivamente, podem ser observadas na Figura 1.

A formulação 8 apresentou uma coloração amarela-
da e visível separação de fases, contudo não se verifi-
cou variação de pH significativa, conforme a Tabela II.
Isto provavelmente ocorreu em função da presença da
elevada quantidade do óleo de babaçu, o qual pode
induzir a desestabilização das micelas e também estar
mais susceptível a reações de oxidação.

A formulação 16 apresentou pequena separação
de fases e coloração levemente amarelada e com man-
chas escurecidas, indicando oxidação intensa. Além
disso, observou-se significante alteração dos valores
de pH, conforme pode-se verificar na Tabela II , pro-
vavelmente associado à degradação de matérias-pri-
mas.

Observou-se também ser necessário a elaboração

de um estudo específico para inclusão e seleção de
agentes antioxidantes, já que todas as formulações
apresentaram sinal de oxidação, em menor intensida-
de para aquelas contendo EDTA (formulações 12 e 14)
ou metabissulfito de sódio (formulações 11 e 13).

CONCLUSÃO

Os agentes de consistência presentes nas fases oleo-
sa e aquosa das emulsões, além dos tensoativos emul-
sificantes e antioxidantes, desempenharam um papel
fundamental na estabilidade das formulações.

Os melhores resultados de estabilidade foram ob-
tidos com as formulações de número 8 e 16, que se
mantiveram estáveis por 60 e 30 dias respectivamente
sendo que, continham HEC e ACES ou ACEE em sua
composição. Portanto os agentes de consistência HEC,
ACES e ACEE foram considerados adequados para o
aumento da estabilidade física nas formulações ava-
liadas.

 Contudo, para prevenção da alteração de colora-
ção observada nas amostras, provavelmente devida a
reações de oxidação, deve-se avaliar sistemas antioxi-
dantes.
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FIG. 1 - Fotografia das formulações 8 (superior) e 16 (inferior) logo após o preparo
(esquerda) e após 60 ou 90 dias (direita) de armazenamento à temperatura de 40±2°C

TABELA II
Resultados dos ensaios de estabilidade acelerada das

formulações 8 e 16

Formulações Tempo/dias Aspecto Odor    Coloração pH

8 0 Sem alteração Sem alteração Sem alteração 6,8 + 0,26

8 30 Sem alteração Sem alteração Sem alteração 6,7 + 0,17

8 60 Sem alteração Sem alteração Sem alteração 6,8 + 0,21

8 90 Alteração Sem alteração Alteração NR

16 0 Sem alteração Sem alteração Sem alteração 7,0  + 0,01

16 30 Sem alteração Sem alteração Sem alteração 7,8  + 0,02

16 60 Alteração Sem alteração Alteração NR

 NR - teste não realizado


